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PatentansprQche 

1. Verwendung von Glanzpigmenten auf der Basis von plattchenformigen metalli- 
schen Substraten, die mit einer sichtbares Licht nicht absorbierenden, niedrig- 
brechenden, dielektrischen Schicht umhQIlt sind, zur Pigmentierung von hochmo- 
lekularen Materialien. 

2. Verwendung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafi die Glanzpigmente 
mit einer dielektrischen Schicht vorn Brechungsindex n < 1 ,8 umhQIlt sind. 

3. Verwendung nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, dali die Glanz- 
pigmente mit einer 100 bis 800 nm dicken dielektrischen Schicht umhQIlt sind. 

4. Verwendung nach den AnsprQchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daft die 
Glanzpigmente mit einer 250 bis 450 nm dicken dielektrischen Schicht umhQIlt 
sind. 

5. Verwendung. nach den AnsprQchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dali die 
Glanzpigmente auf Aluminiumpiattchen als Substrat basieren. 

6. Verwendung nach den AnsprQchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dafi die 
Glanzpigmente mit einer dielektrischen Schicht umhQIlt sind, die im wesentlichen 
aus Siliciumdioxid und/oder Siliciumoxidhydrat besteht. 

7. Verwendung nach den AnsprQchen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dali die 
Glanzpigmente zur Steigerung der Kompatibilitat mit den zu pigmentierenden 
hochmolekularen Materialien mit einer zusatzlichen farblosen Aufienschicht aus 
einem oberflachenmodifizierenden Mittel versehen sind. 

8. Verwendung nach den AnsprQchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dali es 
sich bei den zu pigmentierenden hochmolekularen Materialien urn Kunststoffe, 
Lacke, Anstrich- und Druckfarben, Tinten, Glaser oder anorganisch/orga-nische 
Composite handelt; 

9. Hochmolekulare Materialien, die mit den Glanzpigmenten gemafi den AnsprQ- 
chen 1 bis 7 pigmentiert sind. 
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Verwendung von beschichteten metallischen Glanzpigmenten zur Pigmentierung von 
hochmolekularen Materialien 

Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft die Verwendung von Glanzpigmenten auf der Basis 
von plattchenformigen metallischen Substraten, die mit einer sichtbares Licht nicht ab- 
sorbierenden, niedrigbrechenden, dielektrischen Schicht umhullt sind, zur Pigmentie- 
rung von hochmolekularen Materialien. 

Aufterdem betrifft die Erfindung die hochmolekularen Materialien, die mit diesen 
Glanzpigmenten pigmentiert sind. 

Glanz- oder Effektpigmente werden in vielen Bereichen der Technik eingesetzt, bei- 
spielsweise in Automobillacken, in dekorativen Beschichtungen, in der Kunststoffein- 
farbung, in Anstrich- und Druckfarben sowie in der Kosmetik. 

Ihre optische Wirkung beruht auf der gerlchteten Reflexion von Licht an Qberwiegend 
flachig ausgebildeten, zueinander parallel ausgerichteten, metallischen oder stark 
lichtbrechenden Pigmentteilchen. Mit dem Betrachtungswinkel andern sich die Hellig- 
keit und zum Teil auch der Farbton. 

Koloristisch lassen sich zwei Grenzfalle unterscheiden, der Metalleffekt und der Perl- 
glanz. 

Bei Metalleffektpigmenten, z.B. unbeschichteten oder beschichteten Aluminiumplatt- 
chen, dominiert die spiegelnde Reflexion an den glatten Oberflachen der Plattchen. Die 
mit diesen Pigmenten eingefarbten Lacke oder Kunststoffe zeigen daher einen winkel- 
abhangigen Hell-Dunkel-Effekt, auch als Helligkeitsflop bezeichnet. FQrdie Metallef- 
fektpigmente typisch istder Metallglanz und das hervorragende Deckvermdgen. 

Perlglanzpigmente basieren dagegen auf transparenten, hochbrechenden Plattchen, 
z.B. titandioxidbeschichteten Glimmerschuppen. Nach Parallelorientierung der Platt- 
chen im Anwendungsmedium wird durch Mehrfachreflexion der auch durch die Pig- 
mentplattchen hindurchtretenden Lichtstrahlen ein seidenartiger, weicher Glanzeffekt, • 
der gewissermalien aus der Tiefe kommt und wie er auch fur Perlen charakteristisch ' 
ist, erzeugt. 

Allgemein besteht fur die Einfarbung der unterschiedlichsten Anwendungsmedien be- 
sonderes Interesse an silberfarbenen Metalleffektpigmenten mit hoher Reflexion, ins- 
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besondere hoher Helligkeit in der Nahe des Glanzwinkels und damit ausgepr§gtem 
Helligkeitsflop. 

Insbesondere bei der Kunststoffeinfarbung werden zusatzliche hohe Anforderungen an 
5 die Anwendungseigenschaften der Pigmente gestellt. So mOssen die Metalleffektpig- 
mente eine hohe mechanische Stabilitat aufweisen, urn den bei der Einarbeitung in den 
Kunststoff auftretenden Scherkraften standzuhalten, ohne verformt oder gar zerbro- 
chen zu werden, was verminderten metallischen Glanz und ein unruhiges Erschei- 
nungsbild, im Fall der SpritzguBapplikation oder der Blasformung auch deutlichere 
10 FliefJIinien, zur Folge hatte. 

Zudem mussen die Effektpigmente gut im Kunststoff ausrichtbar sein, da nur bei paral- 
leler Orientierung moglichst aller Pigmentplattchen zur Oberflache optimaler metalli- 
scher Glanz und ein homogenes Erscheinungsbild erhalten werden. Diese parallele 
15 Anordnung wird insbesondere beim SpritzguBverfahren gestort, da sich beim Spritz- 
gieftvorgang im Werkzeug verschiedene, ungleichmaRige FlieBfronten bilden. Treffen 
zwei Fliefcfronten zusammen, richten sich die Pigmentplattchen an dieser Stelle auf 
und sind dann nicht mehr parallel zur Oberflache ausgerichtet, was wiederum zu einem 
unruhigen Erscheinungsbild mit Wolken, Fliefilinien und FlielJnahten fuhrt. Zusatzlich 
20 ist die mechanische Stabilitat des Kunststoffs an den FliefSnahten verringert, da das 
Polymer an den Flieliliniengrenzen nur unvollst§ndig verschmilzt 

In der WO-A-99/35194 werden Metalleffektpigmente beschrieben, die einen zentralen 
reflektierenden Aluminiumfilm mit einer Dicke von 40 bis 150 nm, vorzugsweise von 
25 100 nm, aufweisen, der beidseitig mit einem Siliciumdioxid- oder Magnesiumfluoridfilm 
einer Dicke von 50 bis 200 nm, bevorzugt 100 nm, beschichtet ist. Diese Pigmente 
werden in sehr aufwendiger Weise durch abwechselndes Bedampfen einer Substratfo- 
lie im Hochvakuum mit den jeweiligen Filmmaterialien, Entfernen der Folie von dem 
aufgedampften mehrschichtigen Film und dessen Zerkleinerung auf Pigmentteilchen- 
30 grolie hergestellt Durch dieses Herstellungsverfahren bedingt, ist der zentrale Metall- 
film dieser Pigmente nur an der Plattchenober- und -unterseite beschichtet. 

Die in der WO-A-99/35194 offenbarten Pigmente sollen hohe Reflexion und mechani- 
sche Stabilitat zeigen. Die mechanische Stabilitat der mehrschichtigen Pigmentteilchen 
35 ist zwar gegenQber auf dem unbeschichteten Aluminiumfilm basierenden Pigmentteil- 
chen erhoht, die Reflexion nimmt aber, wie im Qbrigen auch fQr den Fachmann zu er- 
warten war, durch die Beschichtung des Metallfilms_deutlich ab. Die tatsachliche Ver- 
ringerung der Reflexion ubertrifft dabei die in der WO-A-99/35194 berechnete Verringe- 
rung. 

40 
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Gemaft den JP-A-1 987/96565 und JP-A-1 987/96566 konnen fliefilinienfreie Kunststoff- 
einfarbungen mit hohem metallischen Glanz durch Einsatz von grobteiligen unbe- 
schichteten Aluminiumpiattchen, die grofie Plattchendurchmesser und insbesondere 
auch Plattchendicken aufweisen, erhalten werden. Diese Pigmentplattchen sind zwar 
5 mechanisch stabil, fuhren aufgrund ihrer Grobteiligkeit aber zu oftmals unerwunschten 
Glitzereffekten ("sparkling"), zeigen einen nur geringen Heiligkeitsflop und haben ge- 
ringeres Deckvermogen als feinteiligere Pigmente. 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, silberfarbene Metalleffektpigrnente bereitzu- 
10 stellen, die hohe Helligkeit in der Nahe des Glanzwinkels und damit einen ausgeprag- 
ten Heiligkeitsflop aufweisen und zudem auch vorteilhafte mechanische Eigenschaften 
insbesondere auch bei der Einfarbung von Kunststoffen zeigen. 

Demgemaii wurde die Verwendung von Glanzpigmenten auf der Basis von plattchen- 
5 formigen metallischen Substraten, die mit einer sichtbares Licht nicht absorbierenden, 
niedrigbrechenden, dielektrischen Schicht umhullt sind, zur Pigmentierung von hoch- 
molekularen Materialien gefunden. 

Nicht zuletzt wurden auch hochmolekulare Materialien gefunden, die mit diesen Glanz- 
20 pigmenten pigmentiert sind. 

Die erfindungsgemaB zu verwendenden Glanzpigmente basieren auf metallischen 
Substratplattchen, die an alien Seitenflachen mit einer farblosen, dielektrischen Be- 
schichtung versehen sind. Diese Beschlchtung ist niedrigbrechend, d.h. sie weist in der 
25 Regel einen Brechungsindex n von < 1,8 auf. 

Die Dicke der dielektrischen Schicht betragt ublicherweise 100 bis 800 nm, bevorzugt 
^ 250 bis 450 nm und besonders bevorzugt 300 bis 400 nm. 

30 Als Substrat eignen sich fQr die erfindungsgemafJ zu verwendenden Glanzpigmente 
alle fQr Metalleffektpigrnente bekannten Metallplattchen, z.B. Aluminium und Alumini- 
umlegierungen, Eisen und Stahl. 

Bevorzugt sind Aluminiumflakes, die in einfacher Weise durch Herausstanzen aus A- 
35 luminiumfolie oder nach gangigen VerdQsungs- und Mahltechniken herstellen sind. Es 
konnen handelsubliche Produkte eingesetzt werden, deren Oberfiache jedpch weitge- 
hend frel von Fetten oder ahnlichen Belegmitteln sein sollte. 

Die Grofie der metallischen Substratteilchen ist an sich nicht kritisch und kann auf den 
40 gewQnschten optischen Effekt abgestimmt werden. In der Regel haben die MetallplStt- 
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chen mittlere Durchmesser (d^-Weil) von etwa 5 bis 200 jjm, insbesondere von 10 bis 
50 //m, und Dicken von etwa 0,1 bis 5//m, vor allem von 0,1 bis 0,3 jum. Ihre spezifi- 
sche freie Oberflache (BET) betragt im allgemeinen 0,1 bis 8 m 2 /g. 

5 Fur die niedrigbrechende Beschichtung der erfindungsgemafc zu verwendenden 

Glanzpigmente kommen alle farblosen Materialien in Betracht, die filmartig und dauer- 
haft auf die Substratplattchen aufgebracht werden kflnnen. Aulierdem sollten diese 
Materialien den Anforderungen bei der Anwendung genOgen, d.h., die erforderlichen 
Echtheiten, insbesondere auch Thermostabilitaten, aufweisen. AIs Beispiele fQr derar- 
10 tige Materialien seien Siliciumdioxid, Siliciumoxidhydrat, Aluminiumoxid, Aluminium- 
oxidhydrat, Magnesiumfluorid und Aluminiumphosphat genannt. Besonders bevorzugt 
sind dabei Siliciumdioxid, Siliciumoxidhydrat und deren Mischungen. 

Derartige Glanzpigmente sind z.B. aus der EP-A-708 154 bekannt. Sie werden vorteil- 
15 haft nalichemisch durch hydrolytische Zersetzung von organischen Siliciumverbindun- 
gen, bei denen die organischen Reste uber Sauerstoffatome an das Siliciumatom ge- 
bunden sind, vor allem von Alkoxysilanen, in Gegenwart eines organischen Losungs- 
mittels, in dem die Siliciumverbindungen loslich sind, und anschlieftende Trocknung 
hergestellt. 

20 

Ihre Hersteliung kann auch nach dem in der EP-A-668 329 beschriebenen CVD-Ver- 
fahren (chemical vapor deposition) erfolgen, indem mindestens-einen Alkanoyloxyrest 
enthaltende flOchtige Silane in Gegenwart von Wasserdampf und/oder Sauerstoff in 
Gegenwart der bewegten Metallpiattchen zersetzt werden. Bevorzugt ist jedoch die 
25 naBchemische Beschichtung. 

Gewunschtenfalls konnen die erfindungsgemafi zu verwendenden Glanzpigmente zur 
Steigerung ihrer Kompatibilitat mit den zu pigmentierenden hochmolekularen Materia- 
) lien mit einer zusatzlichen farblosen AulJenschicht aus einem oberflachennf^odifizieren- 
30 den Mittel versehen werden. Geeignet sind hierfQr z.B. Alkoxyalkylsilane, deren Alkyl- 
reste endstandig funktionalisiert sind. 

Oberraschenderweise zeigen die erfindungsgemafi zu verwendenden Glanzpigmente 
bei der Anwendung eine deutlich hohere Reflexion als die unbeschichteten Aluminium- 
35 -pigmente. So ist die Reflexion im sichtbaren Bereich des elektromagnetischen Spekt- 
rums z.B. in Polypropylen im allgemeinen urn etwa 30 bis 40% erhoht. Das entspricht 
einer Erhohung der Helligkeit L* von etwa 10 bis 15 Punkten, gemessen 5° aufcerhalb 
des Glanzwinkels. 
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Die erfindungsgemali zu verwendenden Glanzpigmente sind nicht nur in Glanzwinkel- 
nahe besonders hell und damit auch besonders brillant, sie zeichnen sich zudem durch 
einen ausgepragten Helligkeitsflop aus. 

5 Aufierdem konnen sie hervorragend in Kunststoffe eingearbeitet werden, wobei deut- 
lich verringerte Flielilinienbildung zu beobachten ist. 

Mit den erfindungsgemali zu verwendenden Glanzpigmenten kOnnen organische und 
anorganische hochmolekulare Materialien pigmentiert werden. Als Beispiele fur diese 
10 Materialien seien Kunststoffe, Lacke zur Beschichtung der unterschiedlichsten Materia- 
lien, auch Pulverlacke, Anstrich- und Druckfarben, Tinten, Glaser und anorganisch/or- 
ganische Composite genannt 

Besondere Bedeutung haben die erfindungsgemali zu verwendenden Glanzpigmente 
, 5 fQr die Pigmentierung von Kunststoffen, wobei sowohl Thermoplaste als auch Du- 
roplaste eingesetzt werden konnen. Beispielhaft seien aufgefuhrt: Polyethylen (PE), 
Polypropylen (PP), Polyisobuten (PIB), Polyvinylchlorid (PVC), Polyvinylidendifluorid 
(PVDF), Polycarbonat (PC), Polycarbonat-Polyester-Blends, Polyethylenterephthalat 
(PET), Polyethylennaphthenat (PEN), Polybutylenterephthalat (PBT), Polystyrol (PS), 
20 Acrylat-Butadien-Styrol-Copolymere (ABS), Styrol-Acrylnitril-Copolymere (SAN), Poly- 
methyi(meth)acryiat (PM(M)A), Polybutyl(meth)acrylat (PB(M)A), Polyamide, wie PA 6, 
PA 6.6 und PA 12, Polyether, Polyphenylenether, Polyethersulfone, Polyetherketone, 
Polyphenylensulfide, Polyimide, Polyetherimide, Polyesterimide, Polyoxymethylen, 
Polyurethane (PU, TPU). Explizit genannt seien auch.polymerisierbare Gieliharze auf 
25 Styrol-, Acrylat- oder Polyesterbasis, nachhartbare Polykondensationsharze auf Mel- 
amin- oder Epoxybasis und PVC- und PUR-Streichpasten, die z.B. fur Textilbeschich- 
tungen venwendet werden. 

f Beispiele 
30 

A) Herstellung von erfindungsgemSfi verwendeten Glanzpigmenten 
Beispiel 1A 

35 In einer in einem 1 m 3 -RQhrkessel vorgelegten Mischung von 480 kg Ethanol und 
4,4 kg Tetraethoxysilan wurden 50 kg Aluminiumpigmentpaste (mittlerer Plattchen- 
durchmesser d 50 -Wert 17 pm, Piattchendicke ca. 0,14 pm; Alpate® NS 7670, Fa. Toyal 
Europe; Feststoffanteil 65 Gew.-%) unter RGhren in 1 ,5 h dispergiert. Nach Zugabe von 
zunachst 142 kg Wasser und dann 14,3 kg einer 25 gew.-%igen wafirigen Ammo- 
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niaklSsung wurde die Suspension langsam auf 60°C erhitzt. Ab einer Temperatur von 
55°C wurde Ober getrennte Dosiervorrichtungen gleichzeitig mit der Dosierung von 
(1) 3,6 kg/h Tetraethoxysilan, (2) 0,94 kg/h Ethanol und (3) 0,86 kg/h 2,5 gew.-%iger 
waftriger Ammoniaklbsung begonnen. 

Nach Zugabe von 306 kg Tetraethoxysilan (85 h Beschichtungszeit) wurden die Dosie- 
rungen gestoppt und weitere 5 h nachgerOhrt. Nach AbkOhlen der Suspension auf 
Raumtemperatur wurde das beschichtete Aluminiumpigment abfiltriert, zunachst mit 
Ethanol und dann mit Wasser gewaschen, anschliefcend auf Bleche verteilt und bei 
100°C im Trockenschrank getrocknet. 

Es wurden 118 kg hellsilbernes SiOz-beschichtetes Aluminiumpigment (SiOz-Gehalt 
von 69 Gew.-%, Schichtdicke der Si0 2 -Beschichtung 340 nm) erhalten. 

Beispiel 2A 

Es wurde analog Beispiel lAvorgegangen, jedoch betrug die Beschichtungszeit nur 
44 h, was einer Zudosierung von 158,5 kg Tetraethoxysilan entspricht. 

Es wurden 79 kg hellsilbernes SiOa-beschichtetes Aluminiumpigment (SiOz-Gehalt von 
59 Gew.-%, Schichtdicke der 3i0 2 -Beschichtung 230 nm) erhalten. 

Beispiel 3A 

Es wurde analog Beispiel lAvorgegangen, jedoch betrug die Beschichtungszeit nur 
20 h, was einer Zudosierung von 72 kg Tetraethoxysilan entspricht 

Es wurde 54 kg hellsilbernes SiOz-beschichtetes Aluminiumpigment (SiOz-Gehalt von 
41 Gew.-%, Schichtdicke der Si0 2 -Beschichtung 1 09 nm) erhalten. 

Beispiel 4A 

Es wurde analog Beispiel lAvorgegangen, jedoch betrug die Beschichtungszeit nur 
13 h, was einer Zudosierung von 46,8 kg Tetraethoxysilan entspricht. 

Es wurden 47 kg hellsilbernes SiOz-beschichtetes Aluminiumpigment (SiOjrGehatt von 
32 Gew.-%, Schichtdicke der SiOz-Beschichtung 75 nm) erhalten. 



BASF Aktiengesellschaft 



20030172 



PF 54470 DE 



7 

Beispiel 5A 

Zu einer in einem 4-Hals-Glasrundkolben vorgelegten Suspension von 150 g Alumini- 
umpigmentpaste (mittlerer Plattchendurchmesser d 50 -Wert 15 pm, Plattchendicke ca. 
5 0,13 pm; Alpate F 795, Fa. Toyal Europe; Feststoffanteil 70 Gew.-%) in 1,6 I Ethanol 
wurden unter intensivem Ruhren nacheinander 16,4 ml Tetraethoxysilan, 450 ml Was- 
ser und 40 g 25 gew.-%ige wafirige Ammoniakldsung zugegeben. Nach Erhitzen auf 
60°C wurden (1) 40 ml/h Tetraethoxysilan, (2) 10 ml/h 2,5 gew.-%ige waftrige Ammo- 
niakldsung und (3) 15 ml/h Ethanol unter ROhren und Konstanthalten der Temperatur 
1 0 auf 60°C getrennt zudosiert. 

Nach Zugabe von 951 ml Tetraethoxysilan (Beschichtungszeit 23,8 h) wurden die Do- 
sierungen gestoppt und 1 h nachgeruhrt. Nach Abkuhlen und auf Raumtemperatur 
wurde das beschichtete Aluminiumpigment abfiltriert, mit Ethanol gewaschen und bei 
1 5 1 00°C im Vakuum getrocknet. 

Es wurden 364 g hellsilbernes Si0 2 -beschichtetes Aluminiumpigment (Si0 2 -Gehalt 
71 Gew.-%, Schichtdicke der Si0 2 -Beschichtung 389 nm) erhalten. 

20 Beispiel 6A 

Es wurde analog Beispiel 5A vorgegangen, jedoch wurden insgesamt 723 ml Tetra- 
ethoxysilan eingesetzt 

25 Es wurden 303 g hellsilbernes Si0 2 -beschichtetes Aluminiumpigment (Si0 2 -Gehalt von 
64 Gew.-%, Schichtdicke der Si0 2 -Beschichtung 282 nm) erhalten. 

^ Beispiel 7A 

30 Es wurde analog Beispiel 5A vorgegangen, jedoch wurden insgesamt 334 ml Tetra- 
ethoxysilan eingesetzt. 

Es wurden 190 g hellsilbernes Si0 2 -beschichtetes Aluminiumpigment (Si0 2 -Gehalt von 
46 Gew.-%, Schichtdicke der Si0 2 -Beschichtung 135 nm) erhalten. 

35 

Beispiel 8A 

Es wurde analog Beispiel 5A vorgegangen, jedoch wurden insgesamt 195 ml Tetra- 
ethoxysilan eingesetzt. 

40 
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Es wurden 154 g hellsilbemes SiO^beschichtetes Aluminiumpigment (Si0 2 -Gehalt von 
34 Gew.-% f Schichtdicke der Si0 2 -Beschichtung 82 nm) erhalten. 

Beispiel 9A 

5 

Es wurde analog Beispiel 5A vorgegangen, jedoch wurden insgesamt 119 ml Tetra- 
ethoxysilan eingesetzt. 

Es wurden 133 g hellsilbemes Si0 2 -beschichtetes Aluminiumpigment (Si0 2 -Gehalt von 
10 22 Gew.~%, Schichtdicke der Si0 2 -Beschichtung 50 nm) erhalten. 

Beispiel 10A 

Zu einer in einem 3-Hals-GIasrundkolben vorgelegten Suspension von 350 g Alumini- 
,1 5 umpigmentpaste (mittlerer Plattchendurchmesser d 50 -Wert 75 pm, Plattchendicke ca. 
0,5 pm; Stapa Metallux® 21 1 , Fa. Eckart-Werke; Feststoffanteil 70 Gew.-%) in 1,3 I 
Ethanol wurden unter intensivem Ruhren nacheinander 14,2 ml Tetraethoxysilan, 
400 ml Wasser und 40 g 25 gew.-%ige waftrige Ammoniaklosung zugegeben. Nach 
Erhitzen auf 60°C wurden (1) 25 ml/h Tetraethoxysilan, (2) 10 ml/h 2,5 gew.-%ige wafi- 
20 rige Ammoniakiasung und (3) 10 ml/h Ethanol unter Ruhren und Konstanthalten der 
Temperatur auf 60°C zudosiert 

Nach Zugabe von 602 ml Tetraethoxysilan (Beschichtungszeit 23,5 h) wurden die Do- 
sierungen gestoppt und 1 h nachgerQhrt. Nach AbkQhlen auf Raumtemperatur wurde 
25 das beschichtete Aluminiumpigment abfiltriert, mit Ethanol gewaschen und bei 100°C 
im Vakuum getrocknet. 

Es wurden 415 g hellsilbemes Si0 2 -beschichtetes Aluminiumpigment (Si0 2 -Gehalt 
39,1 Gew.-%, Schichtdicke der Si0 2 -Beschichtung 335 nm) erhalten. 
30 

Beispiel 11A 

• Es wurde analog wie Beispiel 10A vorgegangen, jedoch wurden insgesamt 664 ml 
Tetraethoxysilan eingesetzt. 
35 * 

Es wurden 432 g hellsilbemes Si0 2 -beschichtetes Aluminiumpigment (SiO r Gehalt von 
41,9 Gew.-%, Schichtdicke der Si0 2 -Beschichtung 383 nm) erhalten. 
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B) Anwendung der hergestellten Glanzpigmente zur Pigmentierung von Kunststof- 
fen 

Mit den in Beispiel 1 A bis 1 1 A hergestellten Glanzpigmenten wurden Kunststoffpiatt- 
5 chen pigmentiert und anschliefiend farbmetrisch vermessen. Die Numerierung der An- 
wendungsbeispiele entspricht dabei der Numerierung der Herstellungsbeispiele, die 
Anwendungsbeispiele werden durch ein nachgestelltes B gekennzeichnet. D.h. also, 
im Anwendungsbeispiel 1B wurde das Glanzpigment aus dem Herstellungsbeispiei 1A 
eingesetzt, usw. 

0 

Zum Vergleich wurden auch mit den jeweiligen unbeschichteten Aluminiumpigmenten 
Kunststoffplattchen pigmentiert. 

Zur Ermittlung ihrer farbmetrischen Daten wurden die pigmentierten Kunststoffplatt- 
5 * chen nach Meftmethode I und II vermessen. Die erhaltenen Daten wurden in die Farb- 
werte L* ( a* und b* nach CIE umgerechnet (Normlichtart D65, Normbetrachter 10°). 

Melimethode I 

20 Die pigmentierten Kunststoffplattchen wurden mit einem Gonfospektralfotometer Multi- 
flash (Fa. Optronic, Berlin) winkelabhangig vermessen. Der Beteuchtungswinkel wurde 
konstant bei 45° gehalten, wahrend der Differenzwinkel zwischen Mefcwinkel und 
Glanzwinkel verandert wurde. 

25 Als Standard fur die Messung der Helligkeit wurde eine Weilikachel verwendet. 

Zur Charakterisierung des Helligkeitsflops der Plattchen beim Wechsel von Aufsicht zu 
k Schragsicht wurde ein Metalleffektwert ME wie folgt definiert: 

'30 (L*25-L* 75 ) 

ME = 

L* 75 

Dabei bedeuten: 

35 L* 25 : Helligkeit des Plattchens bei einer Differenz zum Glanzwinkel von 25° 
L* 7 5: Helligkeit des Plattchens bei einer Differenz zum Glanzwinkel von 75° 

Je grofier die ME-Werte sind, umso ausgepragter ist der Helligkeitsflop. 

40 Die mit Meftmethode I erhaltenen Ergebnisse sind in Tabelle 1 , 3 und 5 zusammenge- 
falit. 
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Meflmethode II 

Die pigrnentierten Kunststoffplattchen wurden mit einem Goniospektralfotometer GKR 
Ml (Fa Zeiss) winkelabhanglg vermessen. Der Difference, Fischer, IMmM 
und Glanzwinke, wurde konstant bei 5' gehalten, wahrend der Beleuchtungswmkei ,n 
5°-Schritten geandert wurde. 

Als Standard wurde das mit dem jeweiligen unbeschichteten Aluminiumpigment pig- 
mentierte Kunststoffpiattchen verwendet, dem die Helligkeit 100 zugeordnet wurde. 

Die mit Melimethode i. erhaltenen Ergebnisse sind in Tabeiie 2, 4 und 6 zusammenge- 
falit. Die Winkelangaben beziehen sich dabei jeweils auf die Probenhonzontale. 

Beispiele 1Bbis4B 

Die SiO.beschichteten Aiuminiumpigmente aus den Beispieien 1 A bis 4Awurdenje- 
weiis mit einem Dissolverruhrer bei 1400 U/min 30 min in e.ner 20 gew,%.gen Losung 
von Poiymethyimethacryiat (PMMA; Lucryl®, BASF) in Aceton disperg.ert. D» jeweils 
erhaltene Suspension wurde in ein Wirbeibett eingedOst und das Aoeton verdampft. 

20 Das erhaitene 5 gew,%ig pigmentierte PMMA-Granuiat wurde dutch Mischer, , mit wei- 
terem PMMA auf eine Pigmentkonzentration von 2 Gew,% verdunnt und ais Farb- 
schicht in einer Dreischichtfolie (1 ,2 m breit, endlos) vergossen. 

25 Die Dreischichtfolie hatte folgenden Aufbau: 



rf 5 



30 



50 urn Ware Deckschicht (PMMA) 
200 jim Farbschicht (PMMA + Pigment) 

600 urn Unterschicht (Acrylnitril/Styrol/Acrylester-Copoiymer, ASA; Luran S, BASF) 

Die bei der farbmetrischen Vermessung nach Mefcmethode » und II jewei.s erhaltenen 
Ergebnisse sind in Tabel.e 1 bzw. 2 zusammengefafct. Zum Vergle.ch s.nd ,n TabeHe 1 
' die mit dem unbeschichteten Aluminiumpigment aus Beispie. 1A erhaltenen Ergebn.s- 
se mitaufgefuhrt (Beispiel V1). In Tabelle 2 bedeuten: 
35 BW: Beleuchtungswinkel 
MW: Messwinkel 
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Tabelle 1 



Beispiel 


L*25 


L* 75 


ME 


1B 


81,4 


30,7 


1,65 


2B 


94,2 


29,7 


2,17 


3B 


93,4 


28,9 


2,23 


4B 


79,8 


27,5 


1,91 


V1 


74,1 


40,2 


0,84 ! 



Tabelle 2 



BW[°] 


MW[°] 


L*(Bsp. 1B) 


L* (Bsp. 2B) 


L* (Bsp. 3B) 


L* (Bsp. 4B) 


75 


100 


112,1 


113,0 


119,7 


132,9 


70 


105 


111,5 


112,7 


119,2 


132,4 


65 


110 


111,2 


112,4 


118,9 


132,1 


60 


115 . 


110,8 


112,1 


118,8 


131,7 


55 


120 


-110,6 


112.4 


118,7 


131,4 


50 


125 


110,2 


112,2 


118,6 


130,9 


45 


130 


110,0 


. 112,3 


118,6 


130,5 


40 


135 


109,4 


112,1 


118,4 


129,6 


35 


140 


108,9 


112,1 


118,3. 


128,6 


30 


145 


108,0 


111,8 


117,5 


126,9 


25 


150 


106,5 


110,9 


116,0 


123,9 



Beispiele 5B bis 9B 

Die Si0 2 -beschichteten Aluminiumpigmente aus den Beispielen 5A bis 9A wurden je- 
weils in glasklarem Polypropylen (Metocene® X 50081, Basell) in einer Konzentration 
von 1 Gew.-% vorextrudiert und zu 6 cm X 4,4 cm X 0,2 cm gro&en Spritzplattchen 
verarbeitet. 

Die bei der farbmetrischen Vermessung nach Melimethode I und II jeweils erhaltenen 
Ergebnisse sind in Tabelle 3 bzw. 4 zusammengefaftt. Zum Vergleich sind in Tabelle 3 
die mit dem unbeschichteten Aluminiumpigment aus Beispiel 5A erhaltenen Ergebnis- 
se mitaufgefuhrt (Beispiel V2). In Tabelle 4 bedeuten: 
BW: Beleuchtungswinkel 
MW: Mefiwinkel 
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Beispiel 


L*25 


L* 75 


ME 


5B 


89,5 


29,4 


2,04 


6B 


95,0 


29,0 


2,28 


7B 


104,3 


30,6 


2,41 


8B 


105,2 


30,4 


2,46 


9B 


105,6 


32,1 


2,29 


V2 


104,6 


36,6 


1,86 



Tabelle 4 



5 



bw n 


MW [°] 


L* (Bsp. 5B) 


L* (Bsp. 6B) 


L* (Bsp. 7B) 


L* (Bsp. 8B) 


L* (Bsp. 9B) 


75 


100 


107,1 


110,9 


113,3 


116,7 


112,0 


70 


105" 


106,7 


110,9 


I 112,6 


115,6 


111,5 


65 


110 


107,0 


111,0 


112,5 


115,4 


111,3 


60 


115 


106,8 


110,8 


112,0 


114,9 


110,7 


55 


120 


106,4 


110,6 


111,5 


114,3 


. 110,1 


50 


125 


106,5 


110,3 


111,3 


114,0 


109,9 


45 


130 


106,8 


110,1 


111,3 


114,0 


109,7 


40 


135 


106,4 


109,0 


110,6 


113,2 


109,0 


35 


140 


105,8 


108,2 


109,5 


112,1 


108,0 


30 


145 


104,9 


106,2 


107,6 


110,0 


106,3 


25 


150 


103,5 


104,0 


105,4 


107,7 


103,1 



. Beispiele 1 0B und 1 1 B 

f Die SiOa-beschichteten Aluminiumpigmente aus den Beispielen 10A und 1 1 A wurden 
1 0 jeweils in glasklarem Polypropylen (Metocene X 50081 , Basell) in einer Konzentration 

von 2 Gew.-% vorextrudiert und zu 6 cm X 4,4 cm X 0,2 cm grofien Spritzpiattchen 

verarbeitet. 

Die bei der farbmetrischen Vermessung nach Mefcmethode I und II jeweils erhaltenen 
15 Ergebnisse sind in Tabelle 4 bzw. 5 zusammengefaSt. Zum Vergleich sind in Tabelle 5 
die mit dem unbeschichteten Aluminiumpigment aus Beispiel 10A erhaltenen Ergeb- 
nisse mitaufgefuhrt (Beispiel V3). In Tabelle 6 bedeuten: 
BW: Beleuchtungswinkel 
MW: Messwinkel 

20 
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Tabelle 5 



Beispiel 


L*25 


L* 75 


ME 


10B 


79,2 


35,1 


1,26 


11B 


79,7 


35,2 


1,26 


V3 


76,3 


38,1 


1,00 



tabelle 6 



BW[°] 


MW[°] 


L* (Bsp. 10B) 


L*(Bsp. 11B) 


75 


100 


113,3 


115,5 


70 


105 


113,2 


115,5 


65 


110 


113,0 


115,4 


60 


115 


113,1 


115,2 


55 


120 


113,0 


115,2 


50 


125 


112,0 


114,1 


45 


130 


110,7 


112,9 


40 


135 


110,1 


112,1 


35 


140 


106,1 


108,0 


30 


145 


102,9 


105,0 


25 


150 


100,4 


103,7 
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Verwendung von beschichteten metallischen Glanzpigmenten zur Pigmentierung von 
hochmolekularen Materialien 

Zusammenfassung 

5 

Verwendung von Glanzpigmenten auf der Basis von plattchenformigen metallischen 
Substraten, die mit einer sichtbares Licht nicht absorbierenden, niedrigbrechenden, 
dielektrischen Schicht umhullt sind, zur Pigmentierung von hochmolekularen Materia- 
lien. 
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